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Brandschutzmittel und Verfahren zu 
seiner Herstellung 



5 Beschrelbung: 



Die Erfindung betrifft ein Brandschutzmittel und ein Verfahren zu seiner Herstel- 
lung. 

10 Die Erfindung betrifft femer die Verwendung des Brandschutzmittels in einer 
Brandschutzverglasu ngsein heit. 

Zur Herstellung von Brandschutzverglasungen ist es bekannt, intumeszierende 
Materialien elnzusetzen, welche innemaib einer Verglasungseinheit mit wenigs- 

15 tens zwei Glasscheiben eine transparente Zwischenschicht bilden, die im Brandfail 
aufblaht. Beim Aufblahen der Schicht wird eine erhebliche Energiemenge der 
auftreffenden Hitze von dem In der Schicht enthaltenen Wasser aufgenommen, 
wodurch das Wasser zum Verdampfen gebracht wird. Nach Verdampfung des 
Wassers bildet sich ein schaumartiger Hitzeschild, der im werteren Brandverlauf 

20 die Hitzelsolatlon gegenOber der hinter der Brandschutzschicht liegenden Glas- 
schelbe und einem zu schiitzenden Raum ubemimmt 

Es ist bekannt, derartige Brandschutzschichten durch Hydrogele zu bilden. Haupt- 
bestandteil dieser Hydrogelschichten ist herkommlicherweise Wasser mit Zumi- 
25 schungen von Salzen und stabilisierenden Polymeren. Die stabilisierenden Poly- 
mere dlenen dabei als Gelbildner. Eine derartige Brandschutzschicht, bestehend 
aus einem Hydragel, Ist belspielsweise in der Deutschen Patentschrift DE 35 30 

968 beschrieben. Die wassrige Phase des Hydrogels besteht dabei aus etwa 70 
bis 90% wasser und etwa 10 bis 30% elnes wasserloslichen Salzes. Dem Gel 
30 wird femer zur Verhindemng der Korrosion elnes metallischen Abstandsrahmens 
zwischen den beiden Glasscheiben der Verglasung eine wassertosliche, eine 
Korrosion verhindernde Substanz zugesetzt. 
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Aus der Deutschen Offenlegungsschrift DE 195 25 263 ist ebenfalls elne Brand- 
schutzschicht, bestehend aus einem Hydrogel, bekannt Die gelbildende feste 
Phase besteht dabei aus einem Polymer in Form elnes vernetzten Polyvinylalko- 

hols. 

5 

Zur Anwendung konnen femer Brandschutzmischungen kommen, die zu Wasser- 
glas gebundenes Wasser, wenigstens ein Cellulose-Derivat und zweckmaRiger- 
weise Konservierungsmittel aufweisen. Das Konservierungsmittel kann beispiels- 
weise aus der Gruppe Kupfersulfat, Kupferacetat, Benzoesaure oder Mischungen 
io davon ausgewahlt warden. 

* 

Bei den bekannten Herstellungsverfahren for intumeszlerende Schichten fur 
Brandschutzverglasungen erfolgt das Aufbringen des Materials in die Verglasung 
vorzugswelse durch Aufguss- bzw. Gel- und GieRharzverfahren, bei denen das 
as betreffende Material zwischen zwei auf Abstand gehaltene Scheiben gebracht 
wlrd. 



Bei Aufgussverfahren wird das intumeszierende Material auf eine Scheibe aufge- 
gossen. woraufhln die zweite Scheibe daruber angebracht wird. Ein derartiges 
Verfahren ist beispielsweise in der Deutschen Offenlegungsschrift 44 35 843 
beschrieben. Dabei wird auf eine waagerecht liegende Glasscheibe ein aus Kitt 
geformter Ablaufschutzrand aufgebracht, woraufhin auf die Glasplatte eine Brand- 
schutzlosung aufgegossen wird. Das Wasser der Losung wird durch Trocknungs- 
prozesse entfemt, so dass sich die Schicht zu einer festen Brandschutzschicht 
verfestigt. 

Herkommliche Aufgussverfahren weisen jedoeh verschiedene Nachteile auf. Zur 
Vermeidung von grolien Dicke- und Feuchtegradienten Qber das Blatt ist bei- 
spielsweise ein zeitaufwandiges Justieren der Glasplatten erforderiich. Dies ist 
30 insbesondere bei gnoBen Platten ein schwerwiegendes Problem, weil die Handha- 
bung der Glasplatten generell sehr schwierig ist. Beim Trocknen der aufgebrach- 
ten Materialien ergeben sich femer inhomogene Trocknerzustande, die durch 
Inhomogenltaten in der chemischen Zusammensetzung und der daraus resultie- 



20 



25 
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renden physikalischen Eigenschaften in x-, y- und z-Richtung zu nicht unerhebii- 
chen Qualitateproblemen und schlechtem BrandverhaKen f uhren. Die verwende- 
ten Trockner legen zudem die Abmessungen der behandelbaren Platten fest, so 
dass nur eine sehr eingeschrankte Wah! von PlattengroBen moglich ist. Die Varia- 
s ton der Zusammensetzung des Funktionsmaterials ist ebenfalls eingeschrankt, da . 
der Trocknungsprozess sehr empfindlich ist. Der Trocknungsprozess selbst ist 
zudem sehr langwierig und schwer kontrollierbar. 

Das intumeszierende Brandschutzmaterial kann auch in eine bereits zusammen- 
io gefUgte Doppeigiasscheibe gegossen werden, bei der zwei Scheiben vorzugswei- 
se Qber einen rahmenformigen Halter auf Abstand positioniert sind. Der sich so 
bildende Zwischenraum wird mit dem entsprechenden Material ausgegossen. Dies 
wird beispielsweise in der Deutschen Offenlegungsschrift DE 195 25 263 be- 
schrieben. Die bereits erwahnte Deutsche Offenlegungsschrift DE 35 30 968 
is beschreibt ebenfalls ein Verfahren zum Einbringen von flielifahigem Brand- 
schutzmaterial zwischen zwei vorgespannte Silikatglasscheiben, die Qber einen 
Abstandsrahmen mlteinander verbunden sind. Der Abstandsrahmen ist zweckma- 
Rigerweise mit den Glasscheiben verklebt und Hohlraume mit Klebedichtmasse 
wie Kitt abgedichtet. 

20 

Die bekannten Gel- und Gie&harzverfahren weisen diverse Nachteile auf. Bei- 
spielsweise ist lediglich eine Endma&fertigung mfiglich, da nur in vorgefertigte 
Doppelvergiasungen mit Rahmen bestimmter Abmalie gegossen werden kann. 

* > 

Die Konstruktionen sind oftmais sehr dick und weisen ein hohes Gewicht auf. Bei 
2s dunneren Schlchten bestehen auRerdem Probleme bei der Dickentoleranz Qber 
grodere AbmaBe. Durch die FlielMahigkeit des Gels ergeben sich femer Ausbuch- 
tungen. Oder es erfolgt sogar eine Delamination zwischen Gel und Scheibe. Ein 
groRes Problem stellt femer der Randverschluss dar, der erforderlich ist, urn den 
Bereich des efngegossenen Gels zu begrenzen. Zum Teil treten zudem Toxizi- 
30 tatsprobleme mit dem Brandschutzmaterial bzw. mit Brandentstehungsprodukten 
auf. 
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Es besteht daher der Bedarf nach einem Verfahren zur Herstellung von Brand 
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schutzschichten, bei dem die genannten Nachteile nicht auflreten. Eine wesentli- 
che Verbesserung besteht darin. Brandschutzschichten losgelSst von der Vergla- 
sungseinhelt herzustellen, in die sie spater eingebracht werden soli. 
Die Deutsche Patentschrifl DE 28 15 900 offenbart beispielsweise ein Verfahren 
zum Herstelien einer festen Schicht eines intumeszenten Materials, das wasser- 
haltige oder hydratisierte Metallsalze umfasst, bei dem das Fluidmaterial in eine 
Form gegossen wird, in der es aushartet. Die Form wird jedoch zum Ausharten in 
eine Trockenkammer eingebracht, so dass auch hier die bekannten Nachteile von 
Trocknungsprozessen auflreten. 

In der Deutschen Patentschrift DE 27 52 543 wird ein Verfahren zur Herstellung 
einer lichtdurchlassigen feuerhemmenden Glasplatte mit wenigstens einer festen 
Schicht aus hydratisiertem Natriumsilikat beschrieberi, wobei die Schicht sand- 
wichartig zwischen zwei Giasscheiben eingeschlossen ist. Die intumeszierende 
Schicht kann beispielsweise auf der Glasscheibe ausgebildet, als eigene Folie 
vorgesehen sein oder aus mehreren Schlchten bestehen. Wie eine derartige Folie 
hergestellt wird, wird in dieser Patentschrift nicht beschrieben. 

Aus der Deutschen Patentschrift DE 35 09 249 ist ein Verfahren zur Herstellung 
20 einer transparenten Feuerschutzplatte bekannt Das Verfahren belnhaltet, dass 
eine wassrige Losung eines biahbaren Materials auf einen Trager aufgetragen 
wird, diese Schicht durch Warmezufuhr bis auf einen Restwassergehalt von 20-48 
Gew.% getrocknet wird und das so erhaltene blahbare Material als mindestens 
eine Schicht auf wenigstens eine Verglasungsscheibe aufgebracht wird. Als Tra- 
2s ger wird eine rotierende Trommel verwendet, von der die getrocknete Schicht des 
biahbaren Materials mit einer Rakel entfemt wird. Der Wassergehalt kann so 
eingestellt werden. dass die gewQnschte Viskositat erreicht wird. 

Es ist ferner bekannt, nicht transparente Folien zum Gebrauch in Gebauden so 
30 auszugestalten, dass sie eine brandhemmende Wirkung haben. Die Europaische 
Patentschrift EP 0 492 977 beschreibt beispielsweise eine Brandbam'ere in Fonm 
eines Tuches oder Vorhangs, bestehend aus einem Glasfasergewebe, welches 
mit einem intumeszierenden Material beschichtet ist 
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Die Internationale Patentanmeldung WO 96/03854 beschreibt ein warmedam- 

mendes intumeszierendes Beschichtungssystem, das ein Substrat vor Feuer 
schQtzL Dabei wird eine erste Schicht aufgebracht, die im Brandfall thermisch 
zersetzbar ist und eine erste karbonisierte, intumeszierende und stame Schaum- 
s schicht bildet. Eine zweite aufgebrachte Schicht ist ebenfalls thermisch zersetzbar 
und bildet eine karbonisierte, intumeszierende Schaumschicht, die isolierend wlrict. 
Die Dichte der isolierenden Schicht ist halb so groB wie die Dichte der ersten 
Schicht. 

10 Die bekannten Verfahren air Herstellung einer Brandschutzschicht, bei der die 
Hersteilung von der Verglasungseinheit losgeidst ist, eignen sich jedoch nur 
schlecht zur Weiterverarbeitung der hergestellten Brandschutzschicht Dies urn- 
fasst beispielsweise den Transport, die Lagerung und das Laminieren in Vergla- 

sungseinheiten. 

15 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Brandschutzmittel bereitzustelien, das sich gut 
transportieren, lagem und laminieren lasst, wobei das Brandschutzmittel so be- 
schaffen ist, dass es eine hohe Brandschutzfestigkeit mit einer vielseitigen Ein- 
setzbarkeit in verschiedenen Umgebungen vereinigt. 

20 

Aufgabe der Erfindung ist es femer, ein Verfahren zur Hersteilung des Brand- 
schutzmittels bereft: zu stellen. 

Erfindungsgemafi wird diese Aufgabe dadurch gelost, dass das Brandschutzmittel 
25 wenigstens ein hybrides Foliensystem umfasst, bei dem wenigstens eine Folie mit 
intumeszierendem Material beschichtet ist. 

Die Aufgabe wird ferner dadurch gelc-st, dass das Brandschutzmittel ais hybrides 
Foliensystem in einem kontinuierlichen Verfahren hergestellt wird. 

30 

Die Aufgabe wird femer durch ein Brandschutzmittel, zur Einbettung in ein Bau- 
element, gefdst, bei dem das Brandschutzmittel mindestens zwei mindestens in 
Teilen transparente chemisch unterschledlich zusammengesetzte Folfen bzw. 
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Folienschichten enthSIt, wobei wenigstens eine derSchichten feuerhemmend 
ausgestaltet ist. 

Die Aufgabe wlrd femerauch durch ein Brandschutzmittel, gegebenenfalls zur 
Einbettung in ein Bauelement, geldst, dass nach einem kontinuierlichen, kaskadie- 
renden Verfahren herstellbar ist, bel dem zun§chst eine Folie Oder Folienschicht A 
ausgebracht wird und aufdiese eine weitere Folie oder Folienschicht B aufgetra- 
gen wird, sowie gegebenenfalls eine weftens/weitere Folien und/oder Fotien- 
schlcht/en C aufgetragen wird/werden, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens 
zwei der Folien Folienschlchten A, B und C chemisch unterschledllch zusammen- 
gesetzt sind, und mindestens eine der Folienschichten A, B oder C feuerhemmend 
ist 

Unter feuerhemmend versteht man im Sinne dieser Bnlndung eine Schicht oder 
Folie, die in der Lage ist, die Energie eines Feuers zum Schutze dahinteriiegender 
Bauteile oder Gebaudeteile aufzunehmen. 

Zur welteren Verbesserung der mechanischen Eigenschaften des Brandschutzmit- 
tels ist es vorteilhaft, dass das Foliensystem wenigstens eine Schicht m'rt hoher 
20 Elastizitat aufweist. 

Zur weiteren Verbesserung der mechanischen Eigenschaften des Brandschutzmit- 
tels und zur Vereinfachung seines Einbringens in verschiedene Umgebungen ist 
es zweckmafcig, dass das Foliensystem wenigstens eine Klebeschicht zur Einbet- 
tung In Umgebungen aufweist. 

25 

Durch die Gestaltung des Brandschutzmlttels als Foliensystem Ist es moglich, das 
Brandschutzmittel in einer Vielzahl von Umgebungen einzusetzen. Es eignet sich 
insbesondere fOr einen Einsatz in Gebauden, beispielsweise innerhalb einer 
Brandschutzwand. Insbesondere istes hiermlt moglich. beliebige, beispielsweise 
30 auch freitragende oder gebogene architektonische Strukturen mit Brandschutzei- 
genschaften auszustatten. 



Ein weiterer, besonders bevorzugter Einsatz des Foliensystems 1st im Fahtzeug 
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bau gegeben, wo es ein Obergreifen von Flammen wirksam verhindem kann und 
so die Sicherheit der Insassen erheht. Ein Bestandteii der bevorzugten Eigen- 

schaften des erfindungsgemaRen Brandschutzmittels ist sein geringes Gewicht, 
was seine Einsatzmdglichkeiten weiter erhdht 

5 

Durch die Anpassbarkeit an verschiedene Umgebungen ist es auch moglich. 
andere Anfbrderungen zu erfullen, beispielsweise eine freie Durchsicht durch das 
Brandschutzmittel zu ermfiglichen. Es eignet sich hierdurch besonders for einen 
Einsatz In Brandschutzverglasungen. Mtt Hilfe des erfindungsgemaSen Mittels 
10 ausgestaltete Brandschutzverglasungen kOnnen einfach und zuverlassig bearbei- 
tet werden, beispielsweise durch Zuschneiden oder durch eine Kantenbearbei- 
tung. 

Eine besonders zweckmaftige Ausftihrungsform der Erfindung zeichnet sich 
is dadurch aus, dass wenigstens ein Bestandteii des Foliensystems eine silikatische 
Basis aufweist. 

Dies hat den Vorteil, dass sich sowohl eine hohe Feuerbestandigkeit als auch gute 
mechanische Eigenschaften erzielen lassen. Der Einsatz einer silikatischen Basis 
20 bewirkt, dass sich bereits bei verhaltnismaBig geringen Gehalten organischer 

Additive - vorzugsweise wenlger als 10 %, insbesondere weniger als 5 % - bis hin 
zu 0,5 % eine gewQnschte Elastizitat des Brandschutzmittels erzielen lasst. 

Die Variation verschiedener Eigenschaften innerhalb einer efnzelnen Schicht, die 
25 beispielsweise als eine Folie laminiert werden kann, hat den Vorteil, dass sich 
hierdurch die Herstelibarkeit des Brandschutzmittels weiter verbessert. 

Aufterdem ist es hierdurch moglich, unter der Voraussetzung einer geringen 
Absorption im sichtbaren Bereich, eine hohe Transparenz zu erzielen. 

30 

Die Variation der Bestandteile lasst sich sowohl fur den Fall einer einzelnen 
Schicht einsetzen, als auch fQr den Fall, dass es sich urn mehrere, von einander 
verschiedene Schichten - etwa als Folien, insbesondere laminierte Foiien - 
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handelt. 

Es ist fQr mehrere Anwendungsgebiete vorteilhaft, dass das Foliensystem aus 
mehreren Folien besteht, die wenigstens teilweise einen von einander verechiede- 
5 nen Gehalt an anorganischen und/oder organischen Bestandteilen aufweisen. 

Hierdurch ist es moglich, das Brandschutzmittel noch besser an verschiedene 
Einsatzarrforderungen anzupassen, vorzugsweise, um gewunschte Eigenschaften 
des Brandschutzes und anderer Parameter, wle chemischer Bestandigkeit oder 
10 Verbindbarkelt, mit der eingesetzten Umgebung zu erhOhen. 

In einem besonders bevorzugten Ausfuhningsbeispiel der Erfindung besteht das 

Foliensystem aus mehreren Schichten, zu denen wenigstens eine Schicht (core 
shell model) mit hoher thermischer Stabllitat mit innenliegenden Feuchtschichten 
is gehflrt Femer ist der Einbau starker organisch modifizierter Schichten mit h5herer 
Elastizitat zweckmaliig. Dies ist insbesondere fur die Erlangung der Pendel- 
schlagsicherheit von Brandschutzsystemen nach DIN 52 337 von Bedeutung. 

■ 

Die Zusammensetzung des Foliensystems kann den unterschledlichen Anforde- 
2 o rungen angepasst werden, ohne dass die Verfahren der spateren Verglasungs- 
herstellung davon grundlegend beeinflusst werden. So muss bei Anderung des 
Schichtaufbaus nicht der gesamte Herstellungsprozess von Brandschutzvergla- 
sungseinheiten, sondem lediglich die Herstellung der Brandschutzfolie vera.ndert 
werden. Das Einbringen der Folie in die Verglasung kann nach elnheWichen 
25 Verfahren erfolgen, die Qblicherweise zu Herstellung von Verbundsicherheitglas 
angewandt werden. Eine Integration in bestehnde VSG-Prozesse wlrd durch die 
Anpassungsfahigkeit des neuartigen Foliensystems wesentlich erleichtert. 
In einem besonders bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung erfolgt die 
Anpassung des gesamten hybriden Brandschutzsystems an die einbettende 
30 Umgebung durch Klebeschichten. Die Adhasionskraft der verwendeten Klebe- 
schichten lasst sich dabei zweckmaftigerweise einstellen. Bei der Umgebung 
handelt es sich beispielsweise um Materialien wie Glas, Kunststoff oder derglei- 
chen, an welche die Klebeschichten angepasst werden. 
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Dies hat wiederum den Vortei!, dass die Brandschutzfolie ohne Veranderung 
gesamter Herstellungsverfahren fur Verglasungen fiexibe! angepasst werden 
kann. 

Das erfindungsgemaBe Foliensystem weist in einer besonders bevorzugten Aus- 
5 fuhrungsform eine hohe Flexibility fQr die spatere Weiterverarbeitung auf. Die 
Foliensysteme sind zweckmaBigerweise jedoch dunner ausgefuhrt ats Obliche 
Brandschutzschichten. Durch dunne Folien wird die Handhabung der Schichten 
vereinfacht, und die Baugroften unci insbesondere das Gesamtgewicht der Brand- 
schutzverglasungen kdnnen vorteilhaft reduziert werden. Trotz angestrebter 
io geringerer Dicke mussen die Folien selbstverstandlich die entsprechenden 
Brandlasten bewSltigen. 



Weitere Vorteiie, Besonderheiten und zweckmafilge Weiterbildungen der Erfin- 
dung ergeben sich aus den UnteransprQchen und der nachfolgenden Darstellung 
is bevorzugter Ausfuhrungobeispiele anhand der Zeichnungen. 

Die erfindungsgemaden Foliensysteme lassen sich auf verschiedene Weise 
herstellen. 

20 Es ist moglich, die einzelnen Bestandteile in weiten Bereichen zu variieren und die 
Herstellungsbedingungen zu verandern. 

Es handelt sich Jeweils um hybride Foliensysteme. Dies beinhaltet sowohl den 
Fall, dass eine Schicht aus mehreren Teilschichten mit unterschiedlichen Verhalt- 
25 nissen zwischen anorganischen und organischen Bestandteiien eingesetzt wird, 
ais audi, dass eine Schicht organische und anorganische Bestandteile in variie- 
renden Verhaltnissen beinhaltet. 

Der Grundgedanke, sowohl anorganische als auch organische Bestandteile zur 
30 Vereinigung der mechanischen und der brandschutzhemmenden Eigenschaften in 
das Brandschutzmittel einzubringen, lasst sich vielfach variieren. 



Wegen der vielfaltigen Variationsm6glichkeiten kdnnen die nachfolgend dargestell 
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ten AusfDhrungsbeispiele, beziehungsweise die hlerftlr eingesetzten Bestandtelle 
und Verfahrensschritte miteinander kombiniert werden, urn die jeweils gewiinsch- 
ten Eigenschaften zu erzielen. 

5 Es hat sich insbesondere als zweckmaBig erwiesen, spezielle Hybrid materiallen 
auf slUkatischer Basis zu synthetisieren, die neben der Bereitstellung der Brand- 

schutzeigenschaften auch die wesentlichen Folieneigenschaften bei ausreichen- 
der Langzeitstabilitat gewahrleisten. Bei der Materialeritwicklung kommen bei- 
spielswelse bekannte chemische Synthese-Techniken wie das Sol-Gel-Verfahren 

io zur Anwendung. 

Eingesetzte Chemikalien stellen beispielsweise dar: Polyole wie z.B. Ethylengly- 
col, Propan-1,3-diol, Butan-1,4-diol, Glycerin oder Sorbitol sowie insbesondere 
Polyglycerine, POSS (Polyhedral Oligomeric Silsesquioxane), Polysauren wie z.B. 
Adipinsaure, Apfelsaure, Weinsaure, Zitronensaure, Oxalsaure oder auch Borsau- 

is re, flammenpyrolytisch hergestellte Pulver wie z.B. Aluminium-, Silicium-, Zrkon- 
oderTitanoxid, Fallungskieselsauren, Kieselsole, Metallhydroxide, Metallsalze wie 
z.B. Zirkonylchlorid und Titantetrachlorid, Metallalkoholate wie z.B. Aluminium-tri- 
sec-butylat, Tetrapropoxyzirkon oder Titantetraisopropylat, Metalldiketonate wie 
z.B. Alumlnlumacetylacetonat, Silane, Siloxane, Silicone, organische Polymers 

20 wie z.B. Polyvinylalkohol, Polyvinylamin, Polyvinylsulfonat. Polyacrylate, Polycar- 
boxylate, Polyacrylamid oder Polydimethyldiallylammoniumchlorid sowie deren 
monomere und oligomeren Einhelten und Copolymerisate wie z.B. Styrol-Acrylat- 
Copolmere, Nanopartikel wie z.B. Schlchtsilikate wie z.B. Natrosillt (Na 2 Si 2 05), 
Makatit (Na 2 Si 4 O 8 (0H) 2 *4H 2 O), Magadiit (NazStaOj^l 1H 2 0), Kenyait 

25 (NaaSijaC^I 0H 2 O), Kanemit (NaHSi 2 0 5 *3H 2 0), Revdit (Na 2 Si 2 O s *5H 2 0) und 
Grumantit (NaHSiaOs'O.ShkO) und Schlchtkieselsauren wie z.B solche, die der 
annahemden Formel HaSl^C);^ (y=1 .2,4,7,11) und/oder Nanokomposite wie z.B. 
organisch modifizierte Schichtsilikate und Schlchtkieselsauren. 

30 

Besonders bevorzugte AusfOhrungsformen des Basissystems slnd: 
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1 .0 Anorganische Modifikationen des Basissystems 

* 

■ 

5 1.1 AusfGhrungsbeispiele zu Modulanderungen 

Wie bekannt ist, bewirken Modulerhohungen beim Aufschaumen eine Schauver- 
feinerung und der Schaum zelgt im Abschmelzbereich eine hohere Viskositat. 
Wird zur ErhShung des Modul ein saures Kieselsol eingesetzt, so ergibt sich auch 
10 eine deutliche pH-Wert-Emiedrigung. Aus dieser resultiert eine hdhere Vertrag- 
lichkeit von organischen Zusatzen. 

Bekannt ist auch eine hdhere Sprddigkeit der resultierenden Foiien nach der 
Trocknung. 

15 

1 .1 .1 Modulerhohung bis 4,4: 

In ein Reaktionsgefass, versehen mit einem MagnetrUhrfisch, werden 100g Natri- 
um-Wasserglas (Crystal 0075 der Fa. INEOS: molares Modul 3,31; 28,11% SiO z ; 
20 8,76% Na 2 0; pH 1 1 ,5) gegeben- Zu dem Wasserglas warden mlt einem Spatel 2g 
Aerosil A 200 der Fa. Degussa ais Feststoff zugefugt. Diese Mischung wird 48h 
bei 50°C in einem Wasserbad bis zur voilstandigen LSsung des Aerosils A 200 
geruhrt AnschlieUend werden 15g VE-Wasser zur Viskosltatselnstellung dazuge- 
geben. 

25 

Dann werden weitere 2g Aerosil A 200 ais Feststoff dazugegeben und bei 50°C im 
Wasserbad fQr 48h bis zur voilstandigen LOsung des Aerosils A 200 geruhrt. 

Dann werden emeut 2g Aerosils A 200 ais Feststoff zugegeben und bis zur L6- 
30 sung des Aerosils A 200 im Wasserbad bei 50*C gerOhrt. AnschlieBend werden 
15g VE-Wasser zu der L5sung gegeben und sie wird in einem SchutHer bis zur 
ROhrbarkelt geschOttelL 
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Dann werden wertere 2g Aerosils A 200 als Feststoff zugegeben und bei 50°C im 
Wasserbad bis zur voilstandigen Losung des Aerosils A 200 geruhrt Anschlie- 
fcend werden 10g VE-Wasser zu der LSsung gegeben und sie wird in einem 
SchQttler bis zur ROhrbarkeit geschuttett. 

Dann wird ein weiteres Gramm Aerosils A 200 als Feststoff zugegeben und bei 
50°C im Wasserbad bis zur voilstandigen LOsung des Aerosils A 200 gerOhrt. 

Danach wird die Mischung auf sine Kunststofffblie (PET) aufgetragen und in einer 
Sauerstoffatmosphare (Durchfluss: 100l/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 
25 % getrocknet 

Ergebnis: 

Die resultierende Folie ist War, homogen und wie zu erwarten sprode. Beim Auf- 
schaumen ergab sie einen kompakten Schaum mit kleinen Blasen und gleichma- 
fciger Hdhenverteilung. 

FSG: 30.78 %; molares Modui 4,37; 24.91% SiO* 5.88% NazO; pH: 10,5 



I . 1 .2 Modulerhdhung bis 4,0: 

In einem Reaktionsgefass werden zu 19,96g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, 
Na 2 0: 8,32%, Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt: 36,43% Molares Modui 3,49, pH 

II, 18) in 3,5h 2,88g Klebosol 30R9 (Kolloidales Silika stabilisiert mrt Natrlumoxid, 
Si0 2 i 30,4%, Na 2 0: 0.7%, pH: 10,5, Radius 9nm) unter ROhren (700UPM) bei 
Raumtemperatur zugetropft. Wahrend des Zutropfens steigt die Viskositat, die 
FIQssigkeit wird trilbe. Nach 46h ROhren erhalt man eine Ware LOsung mit erhohter 
Viskositat 

Urn eine vergleichbare Viskositat zu derri Basissystem einzustellen, die anhand 
des Ruhrstrudels optisch beurteilt wird, werden folgende Zugaben von des- 
tilliertem Wasser und anschlie&endero RQhren vorgenommen: 
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Zugabe in g 


ROhrzeit in h 


Losung 


1. 


1,28 


70 


War 


2. 


1,20 


142 


War 


3. 


1.35 




War 



Nach der dritten Wasserzugabe tritt keine wahrnehmbare Anderung der Viskositat 
mehr auf. 



Die analytischen Daten der entstandenen Losung werden wie folgt bestimmt 
Na 2 0: 6,26%, Si0 2 : 24,18%, Feststoffgehalt: 30,61%, Molares Modul: 3,96, pH: 
11,13. 



Die Lasting wind auf eine Kunststofffolie (PET) aufgetragen (Flachenmasse: 
10 0,1 g/cm 2 ) und unter elner Sauerstoffatmosphare (Durchfluss 1 001/ h) bei 1 00°C 
getrocknet. 

Beim Trocknen bis auf eine Restfeuchte von 25% entsteht eine Ware Schicht mit 
wenig Rissen. 

15 



1 . 1 .3 Modulerhohung bis 4,5: 



20 



25 



In einem ReaktionsgefaR werden zu 19,96 g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas. 
Na 2 0: 8,32%, Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt 36,43% Molares Modul 3,49, pH 
11,18) in 6 h 6,10 g Klebosol 30R9 (Kolloidales Silika stabilislert mit Natriumoxid, 
Si0 2 : 30,4%, Na 2 0: 0,7%, pH: 10,5, Radius 9nm) unter Ruhren (700UPM) bei 
Raumtemperatur zugetropft. Wahrend des Zutropfens steigt die Viskositat, die 
Fltlssigkeit wird trilbe. 

Um eine vergleichbare Viskositat zu dem Basissystem einzustellen, die anhand 
des RQhrstrudels optisch beurteilt wird, werden foigende Zugaben von des- 
tilliertem Wasser und anschlieUendem ROhren vorgenommen: 
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Zugabe in g 


ROhrzeit in h 


Losung 


1. 




48 


Suspension 


2. 


1,38 


72 


Suspension 


3. 


1,27 


144 


Gei, War 


4. 


1,52 


168 


Suspension 


5. 


1,31 


216 


Suspension 


6. 


1,23 


504 


War 


7. 


1,32 




War 



Nach der letzten Wasserzugabe tritt keina wahrnehmbare Anderung der Viskositat 
mehr auf. 

s Die analytischen Daten der entstandenen LQsung werden wie 
folgt bestimmt: 

Na 2 0: 4,97%, Si0 2 : 21 ,90%, Feststoffgehalt: 26,87%, Molares Modul: 4,55, pH: 
1 1 ,02. 

io Die LSsung wird auf eine Kunststofffolle aufgetragen (Flachenmasse: 0,1g/cnr) 
und unter einer Sauerstoffatmosphare (Durchfluss: 100 1/ h) bei 100°C getrocknet. 
Belm Trocknen bis zu auf eine Restfeuchte von 25 % entsteht eine Ware Schicht 
mit Rissen. 
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I . 1 .4 Modulerhohung bis 5,3: 

In einem ReaktlonsgefSR werden zu 20,07 g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, 
Na 2 0: 8,32%, SiO z : 28,11%, Feststoffgehalt: 36,43% Molares Modul 3,49, pH 

I I , 1 8) in 7h 1 1 ,45g Klebosol 30R9 (Kolloidales Silika stabiiisiert mit Natriumoxid, 
Si0 2 : 30,4%, Na 2 0: 0,7%, pH: 10,5, Radius 9nm) unter ROhren (700UPM) bei 
Raumtemperatur zugetropft. Wahrend des Zutropfens steigt die Viskositat, die 
FIQssigkeit wird triibe 

Urn eine vergleichbare Viskositat zu dem Basissystem einzusteilen, die anhand 



18/12 2002 MI 18:11 FAX 2414007121 PAE JOSTARNDT THUL EPA MOnchen @02 



AC SCG 5205 PEP 




15 

des Ruhrstrudels optlsch beurteilt wlrd, werden folgende Zugaben von des- 
tilllertem Wasser und anschlie&endem ROhren vorgenommen: 





Zugabe in g 


RGhrzeit in h 


Losung 


1. 




48 


Suspension 


2. 


1,60 


72 


Suspension 


3. 


1,63 


144 


Suspension 


4. 


1,67 


216 


Suspension 


5. 


1,19 


504 


Suspension 


6. 


1,45 


865 


Suspension 



s Nach der letzten Wasserzugabe tritt keine wahrnehmbare Anderung der Viskositat 
mehr auf. 

Die analytischen Daten der entstandenen Losung werden wie folgt bestlmmt: 
Na 2 0: 4,27%, Si0 2 : 22,09%, Feststoffgehalt 26,36%, Molares Modul: 5,34, pH: 
10 10,83. 

Die Suspension wild auf eine Kunststofffolie (PET) aufgetragen (Fiachenmasse: 
0,1g/cm 2 ) und unter einer Sauerstoffatmosphare (Durchfluss 1001/ h) bei 100°C 

getrocknet. 

is Beim Trocknen bis zu auf eine Restfeuchte von 25% entsteht elne Ware Schicht 
mit Rissen. 

1 .2 Ausfuhrungsbeispiel zur Anderung des Feststoffgehaltes 

20 

Zu einer Standardldsung Na-Wasserglas wird 5% Glycerin hinzugefugt. Die Lo- 
sung hat die folgende Zusammensetzung: 

Si0 2 : 26,94%, Na 2 0: 8,14%, Glycerin: 5,63%, Feststoffgehalt: 40,72%. Durch 
Zugabe von destflliertem Wasser erhait man folgende Losungen: 
25 Lfisung A: Feststoffgehalt 40,72% 
LOsung B: Feststoffgehalt 38,17% 
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LSsung C: Feststoffgehalt 35,63% 
Losung D: Feststoffgehalt: 33,07% 
Ldsung E: Feststoffgehalt 30,53% 

t 

Diese L6sungen werden unter einer Sauerstoffatmosphare (Durchfluss 100 l/h) bei 
einer Temperatur von 100°C bis zu auf eine Restfeuchte von 25% getrocknet Von 
den entstandenen Folien wlrd die Ponktbelastung bestimmt. 

Punktbelastung " 

Zur Beurteilung der mechanischen Belastbarkeit werden die Folien In einer Vor- 
richtung einer punktuellen, senkrecht zur Oberflache wirkenden Belastung ausge- 

setzL 

Die Folie wird in einen kreisrunden Rahmen (d-70mm) elngespannt 

Die Belastung erfolgt zentriert mtttels eines Stempels, der mrt Gewichten (dlskrete 
Massen) beschwert werden kann. 

Das auf die Folie druckende Ende des Stempels 1st als Halbrund ausgefuhrt • 
(d=32mm). 

Zur Messung der Dehnung wird unterhalb der Folie, ebenfalls zentriert, ein Stem- 
pel bewegt. Dieser 1st am Ende, das an der Folie anliegt, als Halbrund ausgefuhrt 
(d=3mm). 

Die zurtlckgelegte Wegstrecke wird Ober eine mit dem Stempel verbundene 
Messuhr (Skalierung auf 0,01mm) registriert. 

Das fQr die Messergebnlsse geltende Kriterium ist Materialversagen als Funktlon 
von beaufschlagte Masse, Dehnung und der Belastungszeit. (Unterschiedliche 
Verlaufscharakteristiken fQr zahe, duktile bzw. sprfide Folien.). 
Die untenstehende Tabelle zeigt die Ergebnisse: 
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% Feststoff- 


% Restfeuchte 


Srrtax 


mmax 


Smax^m max 


Ldsung 


gehalt 


Folie 


mm 


9 


*10* 3 


A 


40,72 


24,91 

• 


2,62 


706,5 


3,7 


B 


38,17 


24,37 


3,09 


1406.5 


2.2 


C 


35,63 


26,18 


3,35 


806,5 


4.2 


D 


33,07 


25,68 


4,35 


806,5 


5,4 


E 


30,53 


25,23 


5,35 


606,5 


8,8 

• 



Tabelle Einfluss des Feststoffgehaltes auf die Punktbelastung 



Aus den Ergebnissen folgt, dass sich die Dehnung Snia* bei verringerndem Fest- 
stoffgehalt vergrSBert. Wird als MaB fur die mechanischen Eigenschaften der 

* 

Quotient aus Smax und m ma x herangezogen, so ergibt sich ein Optimum zwischen 
35-40% FSG. 

1 .3 Veranderung der stofflichen Zusammensetzung; 

Einbringen von Elementen und ihren Verbindungen, die hochschmelzen- 
de Oxide bilden 

Zur Verbesserung der thermischen Stabilitat der Brandschutzfolie in der Hochtem- 
peraturphase eines Brandfalles ist der glastechnische Umbau von niedrigschmel- 
zenden Na-Silikatsystemen erforderiich. Dadurch lassen sich dQnne und hochleis- 
tungsfehfge Brandschutzsysteme heretellen. 

Ein grolies Problem bei der Hersteilung von Brandschutzschichten stellen in stark 

* 

alkalischen Basissystemen Ausfallungen von Hydroxid- bzw. Oxldphasen wichti- 
gerglasbildender bzw. glaswandelnder Elemente dar. In einem besonders bevor- 
zugten Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung werden daher Schichtsilikate und 
Schichtkieselsauren ais „trojanlsche Pferde" fur den Einbau hochschmelzender 
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Oxide von Elementen der 273. Hauptgruppe (HGr) des Periodensysterns der 
Elemente (PSE) und 4. Nebehgruppe (NGr) des PSE, beispielsweise Mg. Ca. Ti, 
Zr und/oder Al etngesetzt 

Oberraschenderwelse zeigte sich, dass das Einbringen mehrwertlger Kationen in 
5 AlkalisilikatlOsungen - ohne die bekannte und techntech z.B. mit Ca*Monen zur 
Bodenverfestigung genutzte bzw. mit Al 34 -lonen zur HersteHung von Zeoliten 
angewandte sofortige AusfaJlung unlfislicher Silikatverbindungen - gelingt, wenn 
diese Ober den Weg ihres Einbaus in Schichtsilikaten, bevorzugt nanopartikularen 

Aufbaus eingebracht, werden. 

io Auch der Einbau organischer Verbindungen 1st mit Hllfe dieser Schiohtsilikate 
moglich, da u.a. quarternare Ammoniumverbindungen mit organlschen Restfunkti- 
onen angebunden bzw. eingelagert und so zusatzlich In die Matrix mit eingebun- 
den werden kdnnen. Dadurch werden alle MeglichkeKen organischer Polymer- 
chemie zur HersteHung von Brandschutzfoliensysteme bereitgestellt und nutzbar 

is gemacht 



Untersuchungen zum Schmelzverhalten 



Um das Schmelzverhalten der Brandschutzschlchten pos'rtiv zu beeirrflussen, d.h. 
20 elnen bel hflheren Temperaturen schmelzenden, viskoseren Schaum zu erzeu- 
gen, 1st es vorteilhaft, hochschmelzende Oxide, wle z.B. Zr02, CaO, MgO, A1 2 0 3 , 
(aligemein: Elemente der 2./3. HGr PSE, 4. NGr PSE), in die Brandschutzfolien 
elnzubringen. 

In elnem bevorzugten Anwendungsbeispiel erfolgt die Einbringung von MgO Ober 
as ein Magnesiumschichtsilikat der Firma Rockwood (Produktgruppe Laponite). 

Theoretische Berechnungen nach Lakatos zeigen, dass die Viskositat eines 
Standardwasserglases (Si0 2 : 28%, Na 2 0: 8,3%) durch Zusatz von 5,3% Laponite 
RD im Temperaturbereich von 700 °C bis 1000 'C um ca. 5% ansteigt 
Dieses Verhalten konnte durch Laboruntersuchungen nach der Halbkugelpunkt- 
30 methode bestatigt werden. So erhoht slch der Halbkugelpunkt des Mg-dotierten 
Wasserglases im Vergleich zum reinen Wasserglas um 20 °c. 



Fraof anK«7o i + I8.H01. 1 0 • rtfi 
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1.3.1 Mg-Trisilikat 



IS 



10 



In 6 Erienmeyerkolben (01-06) mit Schliff, versehen mlt ROhrfischen, werden Je 
22. 5g Crystal 0075 eingewogen. 

Unter Riihren (500UPM) werden in drei Erienmeyerkolben Mg-Trisilikat MS15 und 
in die anderen drei verschiedene Massen Mg-Trisilikat MS33 gegeben (siehe 
Tabeile unten). 



Nr. 


Crystal 0075 


MS15 


MS33 


Folie 




in g 


ing 


ing 




01 


22,53 


0,23 




War + 


02 


22,61 


0,70 




trtib 


03 


22,51 


1.18 




trub 


04 


22,45 




0,23 


War + 


05 


22,30 




0,70 


trub 


06 


22,50 




1.18 


trQb 



Tabeile: Zugabe von verschiedenen Mengen Mg-Trisilikat 

Die Mischungen werden fur 20h bei STP in verschlossenen Erienmeyerkolben zur 
Homogenisierung geruhrt 



Die Mischungen werden auf elne Kunststofffblie (PET) aufgetragen und bis zu 
is einer Restfeuchte von 20-25% in einer Sauerstoffatmosphare (Durchfluss: 1 0Ol/h) 
bei 80°C getrocknet (Flachenmasse 0,l4g/cm 2 ). 

Die erhattenen Follen mit geringen Gehalten an Mg-Trisilikat bleiben War und ohne 
Trubung. Die EinfOhrung von gewissen Mengen Magnesium ist somit z.B. Qber 
diesen Weg mogHch. 



1 .3.2 Schichtsllikate, Schichtkieselsauren 

Die Kristallisation der verschiedenen Schichtsilikate erfolgt In Abhangigkeit vom 
gewUnschten Produkt entweder hydrothermal Oder wasserfrei. Der Herstellungs- 
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prozess hat Auswirkungen auf die Strukturbildung, den Vemetzungsgrad und die 
Porositat, was das Eigenschaftsbfld der Substanzen pragt. 
Der Zusatz geringer Mengen von Fremdelementen, wie z.B. Bor, Aluminium, 
Phosphor u.a., kann Auswirkungen auf die Kristallisation und das Eigenschaftsbild 
5 der erhaitenen Produkte haben. 

Wichtige Eigenschaften der Schfchtsilikate und Schlchtkieselsauren sind die 
Mogllchkeit, dass sie als Tragermaterialien fur katalytische Prozesse geeignet sind 
und sie eine ausgepragte Intercalation aufweisen. 

Unter Intercalation ist ein Quellen der Schichtstrukturen zu verstehen, bei dem 
10 sich MolekOle zwischen den einzelnen Schichten ein- bzw. anlagem. 

So sind verschiedene organische MolekOle In der Lage t sich zwischen die Schich- 
ten der kristallinen Silikate einzulagem. Dabei werden haufig die Zwischenwas- 
sermolekule verdrangt und der erhohte Platzbedarf fuhrt zu einer Schichtaufwei- 
tung des Silikats. Die vom Kenyait (H 2 Si22O 4 5*xH20)und Magadiit 
is (H 2 SIhO29*xH20) abgeleiteten Schichtkieselsauren erwelsen sich dabei als be- 
sonders reaktionsfreudig fur eine Vlelzahl von Substanzen. So lagem sich z.B. 
katlonische Tenside unter Schichtaufweitung im Magadiit ein, wahrend anionische 
und nichtionische Tenside nur auf der externen Oberflache gebunden sind. 

20 Neben ihrer Funktion als Jrojanische Pferde" zeigen Schichtsilikate und Schicht- 
kieselsauren weltere wichtige Eigenschaftsanderungen, so beispielsweise eine 
Thixotropierung der Sole, was wichtig fur die Auftragstechnik ist, eine Verringe- 
rung der Trockenzeit, verbesserte mechanische Eigenschaften, eine verbesserte 

OberflachengOte, bessere und homogenere Aufschaumergebnlsse, sowie ein 
25 verbessertes Verhalten im Hochtemperaturbereich. 

* 

In einem Brandversuch in Anlehnung an DIN 4102 zeigte eine rein anorganlsche, 
nur mit Schichtsilikaten modifizierte Brandschutzeinhert eine erheblich langere 
StandzeH bei 980°C als ein parallel dazu getestetes kommerziell erhaltliches 
3 o Brandschutzglas. Hervorzuheben ist insbesondere die thermische Stability des 
Brandschaumes des mit Schichtsilikaten modifizierten Brandschutzsystemes, der 
im Gegensatz zu elnem nur organisch modifizierten kommendellen Alkalisilikat- 
Brandschutzsystem auch bei sehr hohen Temperaturen nicht zusammenschmolz 
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und noch ausreichende thermische und mechanische Stabilitat besaft. Oadurch 

* 

konnte wesentiich langer als mit dem bestehenden System der Raumabschluss 
gewahrieistet werden. 

Zusatzlich kann durch Einbau von mlt Phosphorverbindungen modifizierten 
5 Schichtsilikaten das Aufschaumverhalten des Brandschutzfoliensystems im niede- 
ren und rnittleren Temperaturbereich positiv beeinflusst werden. Durch die Ausbil- 
dung einer sehr felnen und homogenen Schaumstruktur wird die thermisoh isolie- 
rende Wirkung verstarkt und ein homogenes Bruchbild erzeugt Dadurch konnen 
in der Praxis wirksamere und haitbarere Brandschutzsysteme hergestellt werden. 

10 

1.3.2.1 Thixotropie 
Losung A: 

In einen Erlenmeyerkoiben, versehen mit RQhrfisch. werden 65,73g VE-Wasser 
is eingewogen. 

Anschlieliend werden unter Ruhren (12S0UPM) bei STP 7,32g Laponite RDS in 
kleinen Mengen zugegeben. 

Die Mischung wird fur 5min bei STP rnit einem Dispergator (24000UPM) homoge- 
20 nisiert und anschlieRend for 1h bei STP auf einem Magnetronrer (1250UPM) 
welter homogenisiert, die Mischung wird klar. 

Losung B: 

In einen Erlenmeyerkoiben, versehen mit RQhrfisch, werden 16,90g vom Basissys- 
25 tern eingewogen. 

Das Basissystem 1st ein Alkali-Wasserglas mit einem mofaren Modul zwischen 
3,3-3,5 und organischen Additiven bis 6%, dessen Feststoffgehait auf 37,5% 
eingestellt ist. 

30 Anschlieliend werden unter Ruhren (500UPM) bei STP 16,96g von Losung A 
innerhalb von 1 0min zugetropft. 

Die Losung B wird im verschlossenen Erlenmeyerkoiben fur 8d bei STP weiteige- 
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ruhrt (350UPM), die Losung ist nun thixotrop. 

a 

1 .3.2.2 Einfluss auf die Trockenzeit die Foliendicke, die mechanische Belastbar- 
keit und die Schaumstruktur 

Losungen A: 

in 3 Ertenmeyerkolben (01-03), versehen mit Ruhrfisch, wird VE-Wasser eingewo- 
gen. 

Anschliellend werden unter RQhren (1 250UPM) bei STP verschiedene Massen 
Laponite RDS in kleinen Mengen zugegeben. 

Die Mischung wird fQr 5min bei STP mit einem Dispergator (24000UPM) homoge- 
nisiert und anschliellend for 1h bei STP auf einem Magnetrohrer (1250UPM) 
weiter homogenisiert, die Mischung wird klar. 



Nr. 


VE-Wasser in g 


Laponite RDS in g 


01 


32.51 


0,74 


02 


32,80 


2,36 


03 


32,65 


3,99 



LSsungen B: 

In 4 Ertenmeyerkolben (04-07), versehen mit Ruhrfisch, wird Basissystem einge- 
20 wogen. 

Anschlie&end werden unter RQhren (500UPM) bei STP verschiedene Massen der 
LOsungen A innerhalb von 5min in kleinen Mengen zugetropft 



Nr. 


Basissystem 
ing 


Losung A01 
ing 


Losung A02 
in g 


Losung A03 
ing 


04 


135,16 


30,06 






05 


135.05 




30,51 




06 


135,03 






30,00 


07 


138,82 
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* • 

Die Losungen B warden in verschlossenen Erlenmeyerkolben for 5d be) STP 
gerOhrt (500UPM). 

s Aus jeder der Losungen B werden auf eine Kunststofffolie (PET) aufgetragen uhd 
je 5 Folien hergestellt Die Trocknung erfolgt in einer Sauerstoffiatmosphare 
(Durohfluss: 100I/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 25-28% (FlSchenmasse 
0,14g/cm 2 ). 



10 Je zwei Folien aus jeder der Losungen B werden innerhalb einer Zetepanne von 
16-18h nach der Heretellung auf Punktbelastung geprtlft. 

Eine Folie jeder Mischung wird einseitig und eine betdseitig auf bzw, zwischen 
Fioat-Glas (4*1 10*1 10mm) iaminiert 
is Die Laminierungen erfolgen unter erhohtem Druck bei 80°C in 20h. 



Die laminierten Verbunde werden in einem auf 200°C vorgehebrten Trocken- 
schrank fur 30min gelagert, wobei die Aufechaumung erfolgt. 

20 Die Foliendicke wird an 5 Steiien (in den vier Ecken und in der Mitte) mit einer 
Messuhr (Skalierung 0 f 01mm) gemessen und gemittelt. 



Es wird die Schaumstruktur bewertet sowie die AufschaumhShe der beidseitig 
laminierten VerbQnde gemessen. 

25 

Ergebnisse: 



Nr. 


Restfeuchte 
in% 


Trockenzeit 
in mtn 


Smax 

in mm 


mmax I 

ing 


Smax/nTmax 

*10" 3 


MftH. Foliendicke 
in mm 


04 


25,8-28,2 


450 


3,94 


1000 


3,94 


0,74 


05 


24,6-26,7 


420 


2,61 


500 


5,22 


0,80 


06 


26,1-26,5 


405 


2,00 


300 


6,66 


0,82 


07 


24,8-25,4 


450 


3,28 


400 


8,20 


0,74 
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Tabelle: Ergebnisse der Vereuche mit Schlchtsilikaten fur die Trockenzeit, die 
mechanischen Eigenschaften, die Foliendicke 



Nr. 


Mittlere Aufschaum- 
hdhe in mm 


Schaumgtite 
(visuelle Bewertung) 


Folien 


W 


"9^03 


0 


War 


05 


8,36 


+ 


War 


06 


7,98 




War 


07 


9,19 




War 



! 

5 Tabelle: Ergebnisse der Versuche mit Schichtsilikaten fur das Aufschaumverhalten 

■ 

Die erhaltenen Folien sind War. Mit zunehmendem Gehalt an Schlchtsilikat nimmt 
die Trockenzeit ab und die mittlere Foliendicke etwas zu. Die mechanischen 
Elgenschaften, gemessen am Quotlenten Smax/m ma x, sind mit Schichtsilikatzusatz 
10 durchweg besser als ohne. j 
Der beim AufschSumen entstehende Schaum zeigt die deutliche Tendenz, dass je j 
hoher der Schichtsilikatanteil ist, desto feiner und kompakter 1st der Schaum; i 
resultierend daraus ist die Aufschaumhohe geringer. 

Neben der besseren themnisch-isolierenden Eigenschaft eines feineren Schaums 
15 ist die verringerte Aufschaumhohe in soweit wOnschenswert, dass das beim 
Aufschaumen durch die mechanische Arbeit hervorgerufene Zersprin- 
gen/Zerbrechen des Glases weniger hefflg erfolgt Die entstehenden Glasschollen 
sind kleiner und bleiben auf dem entstehenden Brandschutzschaum Weben. 
Durch das Abspringen von Glasschollen und Bereiche mit grobem 
20 Schaum/grofcen Blasen wird die Standzeit stark verringert, es kommt froh zu 
Durchbranden, die thermisch-isolierende Wirkung ist lokal aufgehoben und der 
RaumabschluS 1st nicht mehr gegeben. Bei der Verbrennung entstehende meist 
toxische Produkte werden nicht mehr abgehalten. 

25 1.3.2.1 Synarese 



PAE JOSTARNDT THUL 



EPA MOnclien 



WQ31 





Losungen A: 
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In 3 Erienmeyerkolben (01-03), versehen mit Ruhrfisch. wird VE-Wasser eingewo- 
gen. 

Anschlie&end werden unter RGhren (1250UPM) bei STP verschiedene Massen 
5 Laponite RDS in kleinen Mengen zugegeben. 

Die Mischung wird fur 5min bei STP mit einem Dispergator (24000UPM) homoge- 
nisiert und anschlie&end fQr 1h bei STP auf einem Magnetruhrer (1250UPM) 
weiter homogenisiert, die Mischung wird kiar. 



Nr. 


VE-Wasser in g 


Laponite RDS in g 


01 


117,59 


1,18 


02 


1 1 3,76 


2,32 


03 


112,41 


3.50 



io Losungen B: 

In 3 Erienmeyerkolben (04-06) y versehen mit RQhrfisch, wird Basissystem einge- 
wogen. 

AnschlieBend werden unter RQhren (500UPM) bei STP verschiedene Massen der 
15 Losungen A innerhalb von 5min in kleinen Mengen zugetropft 



Nr. 


Basissystem in g 


Ldsung A01 in 

g 


Ldsung A02 in 

g 


Ldsung A03 In 

g 


04 


20,40 


20,41 






05 


20,40 




20,39 




06 


20,39 






20,41 



Die Losungen B werden in verschlossenen Erienmeyerkolben fQr 2h bei STP 
gerOhrt (500UPM). 

Aus jeder der Losungen B werden auf eine Kunststofffolie aufgetragen und je 1 
2 o Folie hergestellt. Die Trocknung erfolgt in einer Sauerstoffatmosphare (Durchfluss: 
1001/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 32-36% (Flachenmasse 0,14g/cm 2 ). 

Eine Folie jeder Mischung wird einseitig auf Float-Glas (4*1 1 0*1 1 0mm) laminiert 
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Die Laminierungen erfolgen unter erh6htem Druck be! 80°C In 20h. 

Die laminierten VerbDnde werden in einem auf 200°C vorgeheizten Trocken- 
5 schrank fflr 30min gelagert wobei die Aufechaumung erfolgt. 



Ergebnisse: 



Nr. 


Restfeuchte 
in% 


Trockenzeit 
in min 


Schaumgute 
(visuelle Bewer- 
tung) 


Oberfiachen- 
gQte (visuelle 

Bewertung) 


Follen 


04 


35,9 


315 


0 




War 


05 


32,73 


315 


+ 




War 


06 


32,41 


315 




+ 


War 



Tabelle: Ergebnisse von Schichtsilikatversuchen zum Synarese-Eflekt 

10 

Die erhaltenen Folien sind War. Die OberflachengOte wlrd mit zunehmendem 

Gehalt von Schichtsilikaten zu. 



PAE JOSTARNDT THUL 



EPA Muncnen 
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is 1 .3.3 Einbringen von Zirkon 
Losung A: 

In einen Ertenmeyerkolben, versehen mit einem RQhrfisch, werden der Reihe nach 
79,39g abs. Ethanol und 10,42g TEOS eingewogen. 
20 Unter RQhren (500RPM) werden 9,0g VE-Wasser Tropfenweise aus einer Ein~ 
wegplpette innertialb von 5min zugegeben. Anschlieltend wird fiir 2,5h bei STP 
weitergerahrt (500RPM), das TEOS wird hydrolysiert. 

Losung B: 

25 In einen Ertenmeyerkolben, versehen mit einem Ruhrfisch, werden der Reihe nach 
79,41 g abs. Ethanol und 23,52g Tyzor ZEC eingewogen. 

Unter Ruhren (500RPM) werden 9,0g VE-Wasser Tropfenweise aus einer Ein- 
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wegpipette fnnerhalb von 5min zugegeben. 

Die Losung wird im Wasserbad bei 40 6 C fur 80min gerflhrt (200RPM); die Ldsung 
beginnt sich zu trtlben. 

Losung C: 

In ein Reaktionsgefass, veraehen mit einem RGhrfisch, werden 2,5ml von Ldsung 
B gegeben. Unter RQhren (1250RPM) bei STP werden 10ml von Losung A Inner- 
halb von 5min zugetropft 

Anschliefiend lasst man die Ldsung C fDr 125min bei STP weiterreagieren. 

In 4 Erienmeyerkolben, versehen mit Ruhrfischen, wird Basissystem eingewogen. 
Unter RQhren (500RPM) bei STP werden verschiedene Massen von Ldsung C 
innerhaib von 5min zugetropft und anschlieRend werden die Mischungen fDr 17,5h 
bei STP geruhrt (350RPM). 

Zu den Mischungen 03 und 04 wird VE-Waseer zugegeben, alle Mischungen 
werden bei STP for 14d gerflhrt (350RPM). 



Nr. 


Basissystem in 
9 


Losung C in g 


VE-Wasser in g 


Folie 


Ot 


22.65 


0,22 




milchig 


02 


22,27 


0,45 




milchig 


03 


22,82 


0,73 


5.14 


klar 


04 


22.65 


1,18 


5,05 


teiiweise klar 



Die Mischungen werden auf eine Kunststoffiolie aufgetragen und bis zu einer 
20 Restfeuchte von 27-29% in einer SauerstoffatmosphSre (Durchfluss: 100I/h) bei 
80°C getrocknet (Flachenmasse 0, 14g/cm 2 ). 

Eine der erhattenen Folien ist klar. Dies zelgt, dass die M5glichkeit besteht. uber 
den beschriebenen Syntheseweg Zfrkon in gewissen Mengen in das System 
25 einzufilhren und transparente Produkte zu erhalten. 



PAE JOSTARNDT THUL 



EPA MOnchen 



©034 





10 



15 
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1 .3.4 Einbringen von Bon 



Borax 



10 



In zwei Ertenmeyerkolben, versehen mit ROhrfischen, wird Crystal 0075 eingewo- 



gen. 



Das Borax wird unter Rtihren (300RPM) in Weinen Mengen innerhalb von 5min 
zugegeben. 

Die Mischungen werxlen fur 10d bei STP zur Homogenisierung gertlhrt (300RPM). 



Nr. 


Crystal 0075 


Borax 


Homogenisterungszett 


Folie 




in g 


ing 


in Tagen 




01 


30.07 


0,30 


10 


War 


02 


30,06 


0,93 


10 


War 



Die Losungen werden auf einer Kunststoffiblie in einer Sauerstoffatmosphare 

(Durchfluss: 1001/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 18% getrocknet (Fla- 
chenmasse 0,14g/cm 2 )- 

Die erhaltenen Folien sind War. Bor kann in gewlssen Mengen In das System 
eingefuhrt werden, ohne die Transparenz der Produkte zu beeintrachtlgen. 



20 



l . 4 Na/K Verhaltnis 



Der Zusatz von Kalium hat positive Auswirkungen auf die Homogenisierung der 
Schaumstruktur, die Verbesserung der mechanischen Eigenschaften und die 
Reduzierung der Trockenzeit. 



Herstellung der Na-WG-Losungen: 
Losung A: 

In eine glaseme Schliffflasche werden 450g Crystal 0075 eingewogen. 
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AnschlieBend warden 120g VE-Wasser zugegeben und fur 1d unter RQhren 
(500UPM) bei STP homogenisiert. 



5 In einen Erlenmeyerkolben werden 360g Crystal 0075 eingewogen. 

AnschlieBend werden 80g VE-Wasser zugegeben und fUr 1d unter RQhren 
(500UPM) bel STP homogenisiert. 

Losung C: 

xo Zur Losung A werden 425g von Losung B gegeben und fQr 1d unter RQhren 
(500UPM) bei STP homogenisiert. 

Herstellung der K-WG-L6sung: 
Losung O: 

is In einen Erfenmeyericolben werden nacheinander 82g KOH-Platlchen, 50g VE- 
Wasser und 270g Klebosol 30R25 eingewogen. 

Die Mischung wird im verschlossenen Erlenmeyerkolben fOr 20h bei STP gertlhrt, 
die Losung wird farblos und War. 

■ 

20 Herstellung der verschiedenen Mixed-Alkali-WG: 

In sieben mit Ruhrfisch versehenen Erlenmeyerkolben (01-07) werden die 
verschleden Mixed-Alkali-WG gemischt 

Es wird Losung C in die Erlenmeyerkolben eingewogen und anschlieftend wird 
L6sung D zugegeben (siehe Tabelle unten). 

25 

Zu alien Mischungen werden unter RQhren (300UPM) bei STP innerhalb von 5min 
mit Einwegpipetten 6,5g Glycerin zugetropft und sie werden anschlieliend unter 
RQhren (300UPM) bei STP homogenisiert. 



Losung B: 
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Nr. 


Masse Losung C 
ing 


Masse Losung D 
In g 


Zeit bis Folienherstellung 
in Tagen 


01 


"170 


0 ~ 


5 


02~~ 


"161^5 


9~" ~ 


47 


03 


153 


17 


42 


04 


127,5 


42,5 


40 


05 


85 


86 


21 


06 


423 


127^ 


20 


07 


0 


170 


19 



Aus jeder der Mlschungen werden 4 Folien hergestellt. 

Die Mischungen werden auf einer Kunststofffolie aufgetragen und in einer Sauer- 
s stoffatmosphare (Durchfluss: 1 001/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 25% 
getrocknet (Ausnahme: 7 ist bis auf eine Restfeuchte von 1 5-20%getrocknet 
worden.) 

Alle Folien werden innerhalb einer Zeitspanne von 16-18h nach der Herstellung 
xo auf Punktbelastung geprGft 

Eine Folie jeder Mischung wird einseitig und eine beldseitig auf bzw. zwischen 
Float-Glas (4*1 10*1 10mm) laminiert. 

Die Laminlerungen erfolgen unter erhohtem Druck bei 80°C in 20h. 



Die laminlerten VerbQnde werden in einem auf 200°C vor geheizten Trocken- 
schrank fOr 30min gelagert, wobei die Aufschaumung erfolgt. 



20 



Es wird die Schaumstruktur visuell bewertet 
Ergebnisse: 
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Nr. 


Na/K 


Trockenzeit 


Smax 


m max 


w/m max 


SchaumgQte 






in min 


in mm 


(n g 


*10-3 






01 


100/0 


545 


3,09 


1100 


2.81 




Ol —{ 
£ <D 


02 


95/5 


465 


4,03 


1300 


3,10 




K g. 

CD 


03 


90/10 


470 


3,32 


500 


6,64 






04 


75/25 


385 


1,29 


1000 


1,29 




(Q 

a 


05 


50/50 


350 












06 


25/75 


340 












07 


0/100 


355 










■ 



Tabelle: Ergebnisse aus den Mixed-Alkafi-Wasserglas-Versuchen 



5 Mit zunehmendem Gehalt an Kaiium nimmt die Trockenzeit ab. Bis 25% Kalium 
zeigt sich eine Zunahme der HomogenitSt des entstehenden Schaums. 

2.0 Organ ische Modifikationen des Basissystems 

10 Organische Modifikationen konnen bewirken, dass das sehr sprdde silikatische 
3D-Netzwerk durch ein organisches Teilnetzwerk oder durch groRe, sperrige 
organische Molekole (spacer) teilweise aufgelockert wird, was bessere mechani- 
sche Eigenschaften bewirkt. Auch kOnnen sle durch die Veranderung der chemi- 
schen Zusammensetzung die Trocknung der Schichten insoweit beeinflussen, 

is dass sie homogener und/oder schneller verlaufen kann (siehe auch organisch 
modifizierte Schichtsilikate) und die Nachkondensation und deren Auswirkungen 
(z.B. Synarese) verringert werden. 

Einige der organischen Modifikationen dienen auch als Homogenisierer. Sie 
ermoglichen ein Ankoppeln der organischen an die anorganische Phase (z.B. 
20 MTEOS, TEOS, GPTS). 



2.1 Einfuhrung von Glycerin. 

» 
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2.1.1 



TrockenzeH 



10 



In eln ReakKonsgefSB werden 25,52g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, Na z O: 
8 32% Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt 36,43% Molares Modul 3,48, pH 11,18) 
vorgelegt. Bel Raumtemperatur werden verschledene Mengen Glycerin zugetropft 
Es wird geruhrt bis Ware LSsungen entstanden ist. Diese werden auf eine Kunst- 
stofffolie (PET) aufgetragen (Flachenmasse: 0,1g/cm 2 ) und auf 25% Restfeuchte 
unter Luftatmosphare bei einer Temperatur von 80°C getrocknet. 

Die fblgende Tabelle zeigt die Ergebnisse bei Variation des Giycerin-Gehaltes: 



Glycerin in Na-Wassefg«as (Crystal 0075) 



% Glycerin In UBsung [ 


% Glycerin in Folte 


Trackenzeit 25% Kemfsuchte 


0 


0 


>600 min 


1,35 


2,68 


>500 min 


2,oe 


4.05 


>500 min 


3.19 


6,15 


>soo min 


3.87 


7.38 


>500 min 


5,91 


10.69 


495 min 


6,51 I 


11.91 


465 min 


7,64 


: 13.74 


405 min 


8,4 


14.94 


370 min 


9,59 


16,76 


380 min 


9,64 


17.13 


310 min 


10,68 


18.66 


I 245 min 


10,93 


16,72 


240 min 


11,08 


I 19.8 


I 235 min 


12.46 


20.86 


220 min 


14.05 


J 23.04 


I 210 min 



Visuelle Beurteilung FoRe 



Klar, vlele Risse und Bladen 
Klar, vlele Risse und Blasen 
Klar, Risse und Blasen 
Klar, Risse und Biasen 
War, wenig Risse und wanlg Blasen 
Klar, Kelne Risse und wenig Blasen 
Klar, keine Risse und kelna Blasen 
klar, kelne Risse und keine Blasen 
Klar, kelne Risse und keine Blasen 
Klar, kelne Risse und keine Blasen 
Klar, keine Risse und kelne Blasen * 
Klar, kelne Risse und kelne Blasen 
(Oar, kelne Risse und kelne Blasen 
Klar. kelne Risse und keine Blasen 
Klar. keine Risse und keine Blasen 
Klar, kelne Risse und keine Blasen 



Tabelle 1 Ergebnisse Einfuhrung Glycerin 



is Es stellt sich heraus, dass das Glycerin elne Verbesserung der Oberflache ergibt, 
es entstehen wenlger Risse und Blasen. Welter stellt sich heraus, dass sich die 
Trackenzeit verringert. Vermutlich kommt dies durch die Verzogerung der Hautbil- 
dung an der Oberflache des Schichtsystems, wo das sich vernetzende Silikatsys- 
tem eine Diffusionssperrschfcht ausbildet 



20 
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2.1.2 Mechanische Eigenschaften 

In 5 Erlenmeyerkolben, versehen mit Ruhrfisch, wird ein Basissystem eingewo 
5 gen. 

Anschlie&end wird unter ROhren (400UPM) bei STP wasserfreies Glycerin mit 
Einwegpipetten in 5min zugetropft. 

AnschlieBend wird fur 20h bei STP zum Homogenisieren gerQhrt (500UPM). 



Nr. 


Basissystem 
in g 


Glycerin 
ing 


01 


127,50 


1,29 


02 


1 27,82 


3,95 


03 


126,42 


6,68 


04 


124.89 


9.40 


05 


111,57 


11.03 



Aus jeder der Losungen werden auf einer Kunststofffolie je 4 und auf Kunststofffo- 
lien je 2 Folien hergestellt. Die Trocknung erfolgt in einer Sauerstoffatmosphare 

(Durchfluss: 1001/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 24,6-28,4% (Flachen- 

masse 0,14g/cm 2 ). 

Die auf der Kunststofffolie getrockneten Folien werden innerhaib einer Zeitspanne 
von 16-18h nach der Herstellung auf Punktbelastung geprOft 

Die Foliendicke wird an 5 Stellen (in den vier Ecken und in der Mitte) mit einer 

i 

2 o Mikrometerschraube gemessen und der Wert gemrttelt. 

Bei der getrockneten Pollen wird der Haze-Wert an 4 Stellen gemessen. 



Ergebnisse 
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Nr. 


Restfeuchte 


Trockenzeit 


§max 










in% 


in min 


in mm 




in g 


*4 IY"3 

10 


01 


26,4-27,1 


455 


1,9 


1300 


o Q2 

r% A A ^ 




25,4-26£ 


465 




900 


2,11 


m 

03 


24,6-25,3 


480 


2,6 


1300 


2,0 


04 


24,6-24,9 


427 


4,3 


300 




05 


25,0-25,1 


370 


3,8 


400 


9,50 








NrT 


Foliendicke 




Haze 




Folien 






in mm 




in% 










01~ 


0,45-0,62 


1 ,6-3,7 


War 




02 


0,43-0,58 1 


0,14-0,62 


War 




03 


0,46-0,60 


07ri-0,34 


War 




04 


0,39-0,57 


0,04-0,27 




War 




05 


0,21-0,38 


2,51-9,73 




War 





Tabellen: Ergebnisse von Versuche zum Gyceringehatt 



Die Folien sind War. Mit zunehmendem Glyceringehalt nimmt die Trockenzeit ab 
und die Oberflachengute verbessert sich. FOr die Dehnung ergibt sich ein Opti- 
mum zwlschen 10-1 5%. 



10 2.2 EinfUhrung von MTEOS: 

In ein ReaktionsgefaB werden 20,00g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, Na z O: 
8,32%, Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt 36,43% Molares Modal 3,48, pH 11,18) 
vorgelegt. AnschHeftend werden 0,21 g MTEOS (Trimethoxymethylsilan) zuge- 
is tropft Die entstehende Emulsion wird bei Raumtemperatur geriihrt (700UPM). 
Nach 10min steigt die Viskos'rtat und nach 2h let ein Gel entstanden. Nach 17h 
RQhren ist keine Anderung aufgetreten. Zu dem Gel werden unter Ruhren 3,98g 
VE-Wasser gegeben. Aus dem Gel entsteht Qber eine Emulsion eine Ware L6- 
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sung, die stark nach MTEOS riecht Die Ldsung wird auf eine Kunststofffolie 
aufgetragen (Fiachenmasse: 0,07g/pro cm 2 ) und unter Sauerstoffatmosphare bei 
einerTemperaturvon 100°C bis auf einen Restfeuchte von 25% getrocknet. Die 
entstandene Folie ist War, hat aber viele Risse und Biasen. 

s 

In ein Reaktlonsgefali werden 1 9,98g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, Na 2 0: 
8,32%, Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt: 36,43% Molares Modul 3,48, pH 11,18) 
gebracht Anschlieliend werden 1,01g Glycerin zugetropft. Es wird bei Raumtem- 
peratur gertlhrt (700UPM) bis eine klare Ldsung entstanden ist. Zu der entstande- 
10 nen Ldsung werden 0,20g MTEOS (Trimethoxymethylsilan) zugetropft, wobei eine 
Emulsion entsteht. Diese wird bei Raumtemperatur gertihrt (700UPM). Nach 
10min steigt die Viskositat und nach 2h ist kein Strudei mehr zu sehen, es ist eine 
Ldsung entstanden. Nach 17h Ruhren ist keine Anderung aufgetreten. Zu der 
Losung werden 4,04g VE-Wasser gegeben. Die Viskositat der Ldsung slnkt, die 

is Losung ist klar und riecht stark nach MTEOS. 

Die Ldsung wird auf eine Kunststofffolie aufgetragen (Fiachenmasse; 0,07g/cm 2 ). . 
Es wird bei 100 °C unter einer Sauerstoffatmosphare bis auf eine Restfeuchte von 
25% getrocknet. 

20 Die entstandene Folie ist klar, hat keine Risse und wenig Biasen. 

Die folgende Tabelle 2 zeigt die Ergebnisse bei Variation des Gehaltes an 
MTEOS: 
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-*-» EPA MOncli en Ejo< 


MTEOS in Na-Wasserglas (Crystal 0075) 




% MTEOS in LOsung 


% MTEOS in Folie 


Restfeuchte Film 


Modul 


Visuelle Beurteilung 


0,00 
0,87 


0,00 
2,09 


25,45 % 
25,97 % 


3,48 
3.51 


Risse und viele Blasen 
Risse und viele Blasen 


MTEOS In Na-Wasserg 


as (Crystal 0075) + 5% Glyce 


irin 


% MTEOS in Losung 


% MTEOS in Folle 


Restfeuchte Film 


Modul 


Visuelle Beurteilung 

• 


oibo 

0,79 
1,60 
2,83 
3,92 


olbo 

1,82 
3,67 
6,14 
9,15 


25,56 % 
25,86 % 
24,65 % 
25,01 % 
24,32 % 


3,48 
3,50 
3,52 

3.56 


Wenig Blasen 

* 

Wenig Blasen 
Wenig Blasen 
Blasen 

Cluster und Blasen 


Tabelte 2 Ergebnisse Einfuhrung MTEOS 



5 Die Versucrte zeigen, dass die Zugabe von Glycerin die Einfuhrung von MTEOS 
vereinfacht. Die SprSdigkeit nimmt ab. 

2.3 EinfQhrung von TEOS: 

10 

In ein ReaktionsgefaR werden 19,98 g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, Na 2 0: 
8,32%, Si0 2 : 28,11%. Feststoffgehalt 36,43% Molares Modul 3,48, pH 11.18) 
gebracht AnschlieBend werden 0,21 g TEOS (Tetraethylorthosilikat) zugetropft, 
wobei eine Emulsion entsteht. Es wird bei Raumtemperatur 17h gerflhrt 
15 (700UPM). Unter RQhren werden zu dem entstandenen Gel 3,99g VE-Wasser 
gegeben. Die entstehende LOsung ist War und riecht schwach nach TEOS. 

Die LSsung wird auf eine Kunststofffolie aufgetragen (Fl§chenmasse: 0,07g/cm 2 ) 
und unter Sauenstoffatmosphare bei elner Temperatur von 100°C bis auf eine 
20 Restfeuchte von 25% getrocknet. 

Die entstandene Foiie ist klar, hat aber viele Risse und Blasen. 
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In eln Reaktionsgefafi werden 20,03g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, Na 2 0: 
8,32%, Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt: 36,43% Molares Modul 3,48, pH 11,18) 
gebracht. Anschlieliend werden 1 ,02g Glycerin zugetropft. Es wird be! Raumtem- 
5 peratur gerOhrt bis eine Ware Losung entstanden 1st Zur entstandenen L5sung . 
werden 0,22g TEOS (Tetraethylorthosilikat) zugetropft, wobei eine Emulsion 
entsteht Es wird bei Raumtemperatur gerOhrt (700UPM). Nach 10min steigt die 
Vlskositat und nach 2h ist kein Strudel mehr zu sehen, es ist eine Losung entstan- 
den. Nach 17h Rfihren ist kelne Anderung aufgetreten. Zu der Losung werden 
10 4,00g VE-Wasser gegeben. Die Vlskositat der Losung slnkt und der Ruhrstrudel 
Ist wieder zu sehen. Die Losung ist War und riecht schwach nach TEOS. 



■+-*-* ist*A MUncnen ugo- 




Die LOsung wird auf eine Kunststofffolie aufgetragen (Flachenmasse: 0,07g/cm 2 ) 
und unter Sauerstoffatmosphare bei einer Temperatur von 100°C bis auf eine 
15 Restfeuchte von 25% getrocknet. Die entstandene Folie Ist War, hat keine Risse 
und wenig Blasen. 



Die folgende Tabelle 3 zeigt die Ergebnisse bei Variation des Gehaltes an TEOS: 



% TEOS in Losung 



0,00 
0,87 



0,00 
0,89 
1,71 
2,83 



TEOS in Na-Wasserglas (Crystal 0075) 



% TEOS in Folie 
0,00 
2,10 



Restfeuchte Film 

25,45 % 
25,81 % 



Modul 
3,50 



J 



Visuelle Beurteilung 
Risse und viele Blasen 
Risse und viele Blasen 



TEOS in Na-Wasserglae (Crystal 0075) + 5% Glycerin 



0,00 
2,04 
3,91 
6,30 



25,56 % 
24.47 % 
24,65 % 
25,34 % 



Modul tVisuelle Beurteilung 



3,48 
3,50 
3,52 
3,54 



Keine Risse, wenig Blasen 
Keine Risse, wenig Blasen 
Keine Risse, wenig Blasen 
Cluster und Blasen 



2 o Tabelle 3 Ergebnisse Einfiihrung TEOS 
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Die Versuche zeigen, dass die Zugabe von Glycerin die EinfOhrung von TEOS 
vereinfacht. Die Sprodlgkeit nimmt ab. 

p 

s 2.4.1 Einffihren von GPTS (Glycidoxypropyitrimethoxysilan): 

In ein Reaktlonsgefass, versehen miteinem MagnetrOhrfisch, warden nacheinan- 
der 10g Wasser, 5g wasserfreies Glycerin und 10g GPTS der Fa. ABCR gegeben. 
Diese Mischung wird 24h in einem Wasserbad bei 40°C gerQhrt 

10 

Danach werden 100g Natrium-Wasserglas (Crystal 0075 der Fa. INEOS: molares 
Modul 3,31 ; 28,1 1 % SiOa; 8,76% Na 2 0; pH 1 1 ,5) dazugegeben. 

Diese Mischung wird bei 40°C in einem Wasserbad bis zur voll- 
15 standigen Homogenisienjng gerQhrt, die LSsung wird klar. 

Danach wird die Mischung auf eine Kunststofffolie aufgetragen und in einer Sau- 
erstoffatmosphare (Durchfluss: 1001/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 25% 
getrocknet. 

20 

Die resultierende Folie war klar und homogen und wies einlge wenige kleine 
Blasen auf. 

(FSG: 41.49 %: molares Modul 3,60; 7,01% Na 2 0; 24,48% SIO z ; 5.2% C) 

25 

2.4.2 Variationen bei der Einfuhrung von GPTS: 

In ein Reaktionsgefafi weiden 19,98 g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, Na 2 0: 
8,32%, Sl0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt: 36,43% Molares Modul 3,48, pH 11,18) 
3 0 gebracht. Anschlieliend werden 0,21 g GPTS ([3-(2,3-Epoxypropoxy)-propyl- 
trimethoxysilane) zugetropft, wobei eine Emulsion entsteht. Nach 3 h ROhren bei 
Raumtemperatur (700 UPM) 1st keine Veranderung eingetreten. Es werden 4,00 g 
destiUiertes Wasser hinzugefQgt und nach 1 7 h ROhren ist eine Ware Losung 
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entstanden. 

Die Losung wird auf eine KunststofHblie aufgetragen (Fiachenmasse: 0,07g/cm 2 > 
und unter Sauerstoffatmosphare bei elner Temperatur von 100°C bis auf eine 
s Restfeuchte von 25 % getrocknet 

Die entstandene Folie ist ktar, hat wenig Risse und wenig Blasen. 

in ein ReaktionsgefaB werden 20,04g Crystal 0075 (Natrium-Wassergias, Na20: 
8,32%, Si0 2 ; 28,1 1% Feststoflgehalt: 36,43% Molares Modul 3,48, pH 1 1,18) 

io gebracht Anschlieliend wird 1 ,00g Glycerin zugetropft. Es wird bei Raumtempera- 
tur gerOhrt (700UPM) bis eine Ware Ldsung entstanden ist Zur entstandenen 
L6sung werden unter RQhren 0,21 g GPTS ([3-(2,3~Epoxypropoxy)-propyI- 
trimethoxysiiane) zugetropft, wobei eine Emulsion entsteht. Nach 10min RQhren 
(700UPM) bei Raumtemperatur ist eine Losung entstanden, die sich auch nach 

15 1 7h RGhren nicht mehr verandert. Zu dieser Ldsung werden 4,0 1 g VE-Wasser 
zugefugt. 

Die Ware Losung wird auf eine Kunststofffolie aufgetragen (Fiachenmasse: 
0,07g/cm 2 ) und unter Sauerstoffatmosphare bei einer Temperatur von 100°C bis 
20 auf eine Restfeuchte von 25 % getrocknet 

Die entstandene Folie ist War, hat klelne Risse und wenig Blasen 

Die folgendo TabeJIe 4 zeigt die Ergebnisse bei Variation des Gehaltes an GPTS: 
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GPTS in Na-Wasserglas (Crystal 0075) 


% GPTS in Ldsung 


% GPTS in Folia 


Restfeuchte Folie 


Modul 


t/isuelle Beurteilung 


0,00 


0.00 


24.75 % 


3.48 


Kleine Risse und Blasen 


0,86 


2,09 


24,84 % 


3.50 


Kleine Risse und Blasen 

• 


1.67 


3,99 


27,1 1 % 


3,51 


VIele Risse und Blasen 


2,51 


5.72 


25,66 % 


3,52 


Viele Risse und Blasen 


GPTS in Na-Wasserglas (Crystal 0075) + 


5% Glycerin 


% GPTS in Losung 


% GPTS in Folie 


Restfeuchte Folie 


Modul 


Visuelle Beurteilung 


0.00 


0,00 


25,13 % 


3,48 


Wenig Blasen 


0,44 


1,02 


25,66 % 


3.49 


Wenig Blasen 


0,82 


1,89 


25,95 % 


3,50 


Wenig Blasen 


1,60 


3,57 


26,98 % 


3,52 


Wenig Blasen 


2,33 


4,86 


26.54 % 


3.53 


Wenig Blasen 


3,11 


6,69 


27,24 % 


3,54 


Wenig Blasen 


3.85 


8.49 


24,13% 


3,55 


Cluster und Blasen 



t 



Tabelle 4 Ergebnisee EinfUhrung GPTS 
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2.5 EinfDhmng von Tensiden 

Das EinfUhren von Tensiden (anionischen, kationischen, amphoteren und nicht- 
Jonischen) filhrt unter anderem zur Veranderung der Oberflachenspannungen der 
5 zusammenspietenden Komponenten. Dies hat positive Auswirkungen auf z.B. die 
Benetzbarkeit des Substrats, die Entgasung der Sole sowie die Trockenzeit 
Oiese erwarteten Beeinfiussungen des Systems konnten bei Vertretem aller vler 

Tensid-Klassen beobachtet werden. Beispiele fur anionische Tenside sind Sulfetal 
LS(C) und Suffetal 4105(C), fur kationische Tenside QMS 435(A), filramphotere 

10 Tenside Amphotensid D1 (C), Amphotensid EH(C) und Tegotens DO(B) und fur 
nicht-ionische Tenside DBE 814(A), DBE 821(A), DBE 712(A), DBE 621(A), DBE 
732(A), DBP 534(A), CMS 626(A), Tegotens G826(B), Tegopren 5847(B). Zusolat 
1 008/85(0), Propetal 340(C), Propetal 99(C) und Oxytal 500/85 (C) 
(A) Lleferant abcr, (B) LieferantDegussa/GoIdschmidt, (C) Ueferant Zschimmer 

15 & Schwartz 

In einem besonderen AusfOhrungsbelspiel werden Ware Folien fDr den Einsatz in 
transparenten Brandschutzsystemen erhalten. 

20 In einem ReaktionsgefaR werden 25,74g Crystal 0075 (Natrium-Wasserglas, 
Na 2 0: 8,32%, Si0 2 : 28,11%, Feststoffgehalt 36.43% Molares Modul 3,48, pH 
11,18) vorgelegt. Anschlieliend werden 0,1 3g Tegotens G826 zugetropft. Tego- 
tens G826 (2-Ethylhexylglucosid) ist ein nicht-ionisches Tensid. Nach HinzufOgen 
von Tegotens G826 entsteht sofort eine Ware Ldsung. Nach 70h ROhren 

25 (600UPM) bei Raumtemperatur ist eine Emulsion entstanden. Die Emulsion wird 
auf eine Kunststofflblie aufgebracht (0,1 g Feststoffgehalt pro cm 2 ). Es wird unter 
Luftatmosphare bei 60°C bis auf eine Restfeuchte von 25% getrocknet. 
Die entstandene Folie ist War, hat fast keine Risse und wenig Blasen. 

3 o Der gleiche Versuch wird mit einer hoheren Konzentration Tegotens G826 durch- 
gefiJhrt, die Ergebnisse zeigt Tabelle 5. 

In einem Reaktionsgefafi werden 1 ,29g Glycerin eingewogen. Es werden 0,14g 
Tegotens G826 unter ROhren zugetropft. Tegotens G826 (2-EthylhexyIglucosid) Ist 
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eln nicht-fonisches Tensld. Die Mlschung wird 1 h bef Raumtemperatur geruhrt. Zu 
der Mlschung werden 25.50g Ciystal 0075 (Namum-Wasserglas, Na 2 0: 8,32%, 
Si0 2 : 28.11%, Feststoffgehalt: 36,43% Molares Modul 3,48, pH 11,18) unter . 
ROhren gegeben, wobei eine Emulsion entsteht Nach 70h ROhren (600UPM) bel 
Raumtemperatur 1st eine Ware Lesung entstanden. Die Ldsung wird auf eine 
Kunstetofffolie aufgebracht (Flachenmasse: 0,1g/cm 2 ). Es wird unter Luftatmo- 
sphare bei 80°C bis auf eine Restfeuchte von 25% getrocknet Die enlstandene 
Folie ist klar, hat fast keine Risse und wenig Blasen. 



10 



Der glelche Versuch wird mit einer haheren Konzentration Tegotens G826 durch- 



Tegotens G826 in Na-Wasserglas (Crystal 0075) 


% Tegotens in Losung 


% Tegotens in Folie 


Restfeuchte Folie 


vlsuelle Beurteilung 


0,52 


1£5 


25,32 % 


Kieine Risse und Blasei 


1,04 


2,10 


25,41 % 


Kleine Risse und Blasei 


Tegotens G826 in Na-Wassergls 


is (Crystal 0075) + 5% Glycerin 


% Tegotens in L6sung 


% Tegotens In Folie 


Restfeuchte Folie 


Visuelle Beurteilung 


0,53 


0,99 


25,13 % 


Wenig Blasen 


1,05 


1,96 


25,66 % 


Wenig Blasen 



Tabelle 5 Ergebnisse Elnfuhrung Tegotens G826 



15 

2.5 Elnfuhrung von POSS (Polyhedral Oligomeric Silsesquioxane): 

In eln Reaktionsgetali, versehen mit einem Magnetrflhrfisch, werden 100g Natri- 
um-Wasserglas (Crystal 0075 der Fa. INEOS: molares Modul 3,31; 28,11% SIO z ; 
20 8.76% Na 2 0; pH 1 1 ,5) gegeben. 

Zu dem Wasserglas werden mit einer Pasteurpipette 5g wasserfreies Glycerin 
getropft. AnschlieBend wird diese Mischung bei 40°C im Wasserbad 2h homoge- 
nisiert. 
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Zu der homogenisierten MIschung werden mit einem Spatel 1g OCTA-TMA-POSS 
(C32H960 2 oSi8' 60 H 2 0) der Fa. Hybrid Plastics als Feststoff zugegeben. Die Mi- 
schung wind 72h bei 40°C im Wasserbad gerQhrt. 

5 

Danach wird die Mischung auf eine Kunststofffolie aufgetragen und in einer Sau- 
eretoflatmosphare (Durchfluss: 100I/h) bei 80°C bis zu einer Restfeuchte von 25 % 
getrocknet 

(FSG: 40.44 %; molares Modul 3,33; 8.26% Na a O, 26,71% SiCfe: 1.84% C; 0.04% 
10 N) 

Die erhaltenen Folien zeigten keine TrObung. Das EinfDhren yon Poss ais Spacer 
in das silikatische Netzwerk ist mdglich. 

is Zur Herstellung der erfindungsgemaRen Folie werden voizugsweise spezielle 
Materialien als Hilfs-, Trenn- und Schutzfblie verwendet Die Auftragsverfahren 
zum Aufbringen der intumeszierenden Materialien In das Follensystem hangen 
von den rtieoiogischen Parametem ab. Durch die Auftragsverfahren ergibt sich 
vorteilhafterweise eine geringe Dicketoleranz. 

20 

Ein kontinuteriiches Verfahren zur Herstellung von Foliensystemen weist verschie- 
dene Vorteile auf. Durch Online-Kontrolle kann beispielswelse eine gleichbleiben- 
de Produktqualitat gewahrteistet werden. Es ergibt sich femer eine hohe Ausbeu- 
te. Vorteilhaft ist auliertlem, dass sich Nass- und Trockenfilmdicken ieicht variie- 

25 ren lassen. Durch spezielle Konditionierungsverfahren ergeben sich in x, y und z- 
Richtung geringe Gradienten der chemischen Zusammensetzung z.B. der Kem- 
feuchte und damit eine homogene Schaunibildung und ein sicheres Brand- und 
Altervingsverhalten. Die Konditionferungszeiten konnen durch Variation des 
Schichtsystems und der Konditionierungsparameter sowie durch den Einsatz von 

so DCCA's (drying control chemical additives) und weiteren Addifiven erheblich 
gesenkt werden. 



■+-»-* era ffluncnen 





Die Prozesszeiten konnen vorteilhafterweise durch kaskadierende Beschichtungs- 
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prozesse und DOnnfilmtrocknung gesenkt werden. 

Durch lelchte Anderungen des Folientyps kann das hybride Follensysten gezielt 
an spezielle Brandschutzanforderungen angepasst werden. Durch das erfin- 

s dungsgema&e Mehrschlchtfoliensystem werden femer Inhomogenttaten der 
chemischen Zusammensetzung und damit der physikalischen Eigenschaften Uber 
die Gesamldicke und -breite vermieden und positive Eigenschaftskombinatonen 
im Hinblick auf optimalen Raumanschluss, thermische Isolation, lange Standzeit 
und hone Haltbarkeit gezielt elnstellen. Dies stellt einen weiteren groften Vorteil 

io gegenQber 1-Schichtsystemen dar, da es flexibel herstellbare und reproduzierbare 
Brandschutz- und Alterungseigenschaften mit sich bringt. Aulwandige Nachkondi- 
tionierungen, beispielswelse durch kunstliche thermische Alterung, werden da- 
durch ebenfalls vermieden. 

is Definierte Gradienten wie beispielsweise Feuchtegradienten, aber auch Gradien- 
ten anderer Parameter uber die Schichtdicke. kennen eingestellt werden. was 
wiederum zu elnem definierenden Brandverhalten fuhrt. Das Aufschaumverhalten 
der erfindungsgemaften Brandschutzschicht im Brandfall 1st demnach weitaus 
voraussehbarer als bei herkemmlich hergestellten Brandschutzschichten. Auch 

20 Alterungs-, Isolations- und Abschmelzverhalten lassen slch dadurch besser defi- 
nieren. 

Zur Herstellung des hybriden Foliensystems kommen beispielsweise Techniken 
wie die 2-Kammertrocknung mit semipermeabler Folie, deren Pereabilitat fQr die 
einzelnen Prozessgase optimal einstellbar 1st und getrennte Gasfiihrung in Be- 
25 tracht. Dadurch lassen sich die Gaszusammensetzung sowie die Stromungsver- 
haltnisse variieren und somit die Prozesszeit verkQrzen und die Qualitat des 
Produktes verbessern. 
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PatentansprQche: 

1 . Brandschutzmittel zur Einbettung in ein Bauelement, dadurch g e - . 
kennzeichnet, dass das Brandschutzmittel wenigstens ein hybrides Fo- 

5 liensystem umfasst, bei dem wenigstens erne Folie mlt intumeszierendem Ma- 
terial beschichtet ist. 

2. Brandsohutzmrttefnach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass das Foliensystem wenigstens eine Schicht mit hoher Elastizitat aulweist 

10 

3. Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der vorangegangenen Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Foliensystem wenigs- 
tens eine Klebeschicht zur Einbettung in Umgebungen aufweist 

is 4. Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der vorangegangenen Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Foliensystem im sichtba- 
ren Bereich transparent Ist. 

5. Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der vorangegangenen AnsprQ- 
20 che, dadurch gekennzeichnet, dass wenigstens ein Bestandtefl 

des Foliensystems eine silikatische Basis aulweist 

6. Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der vorangegangenen Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Foliensystem wenigstens 

25 eine Schicht enthait, bei der ein Gehalt von anorganischen und/oder organi- 
schen Bestandteilen Qber die Dicke der Schicht variiert 

7. Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der vorangegangenen Ansprtt- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Foliensystem aus mehre- 

30 ren Follen besteht, die wenigstens teilwelse einen von einander verschiede- 

nen Gehalt an anorganischen und/oder organischen Bestandteilen aufweisen. 

8. Brandschutzmittel, zur Einbettung in ein Bauelement, dadurch ge- 
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kennzeichnet, dass das Brandschutzmittel mindestens zwel mlndes- 
tens in Teflen transparente chemisch unterschiedlich zusammengesetete Fo- 
!ien bzw. Folienschlchten enthait, wobei wenigstens eine der Schichten feuer- 
hemmend ausgestaltet 1st. 

5 

9, Brandschutzfolie auf Sflikat-Basis, dadurch gekennzeichnet, 
dass das molare Modul, eln molaras Verhaitnis zwischen SiCk und Na 2 O f zwi- 
schen 2,0 und 6,5 vorzugsweise 3 - 5,0 aufweist. 

.o 10. Brandschutzfolie auf Silikat-Basls, dadurch gekennzeichnet dass 
sie hochschmelzende Oxide bzw. deren Vorstufen enthait. 

11. Brandschutzfolie gemali Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, 
dass die hochschmelzenden Oxide in Form von Schichtsilikaten vorliegen. 



12. Brandschutzfolie auf Silikat-Basis, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie Lapontte enthait. 

13. Brandschutzmittel heratellbar nach einem kontinuierilchen, kaskadierenden 

2 o Verfahren, bei dem zunSchst eine FoJie oder Folienschicht A aufgebracht wird 
und auf diese eine weitere Folie oder Folienschicht B aufjgetragen wird, sowie 
gegebenenfalls eine weitere/weitere Folie/n und/oder Folienschicht/en C auf- 
getragen wird/werden, dadurch gekennzeichnet, dass mindes- 
tens zwei der Folien Folienschlchten A, B und C chemisch unterschiedlich zu- 

25 sammengesetzt sind, und mindestens eine der Folienschlchten A, B oder C 
feuerhemmend ist. 

* 

14. Brandschutzmittel nach einem der Ansprtiche 8 Oder 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass mindestens eine der feuerhemmenden Fo- 

30 lien/Folienschichten eine Zusammensetzung nach einem der Ansprtiche 9 bis 



15 



12 aufweist. 



15. Brandschutzmittel nach einem der AnsprOche 8 oder 13, dadurch ge- 
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kennzeichnet, dass mindestens elne der Folien/Folienschichten bel 
einer Restfeuchte zwischen 1 5% und 35% 

a) zwischen 0,5% und 25%, vorzugsweise zwischen 7 % und 23 % ins- 
besondere zwischen 10 und 23 %, insbesondere zwischen 12 und 
23 % Glycerin enthait, oder 

b) 1,5 bis 5% MTEOS oder 
1,5 bis 5%TEOS oder 

1 .0 bis 7.5% GPTS oder 

0,5 bis 2,5% Tensid, insbesondere TEGOTEN, enthait 

c) bei zwischen 4% und 6% Glyceringehalt 

1,5 bis 5% MTEOS oder 
1 .5 bis 5% TEOS oder 
1 ,0 bis 7,5% GPTS oder 

0,5 bis 2,5% Tensid, insbesondere TEGOTEN, enthait. 



Brandschutzverglasung, dadurch gekenn zeichnet dass sie 
wenigstens ein Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der AnsprOche 8 
oder 13 oder elne Brandschutzfolie gemafS einem der AnsprOche 9 bis 12 auf- 
weist 

Verfahren zur Herstellung eines hybriden transparenten Brandschutzfoliensys- 

tems, dadurch gekennzeichnet, dass das Foliensystem in einem 
kontinuieriichen Verfahren hergestellt wird. 

Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Verfahren kaskadierende Beschichtungsprozesse umfasst. 

Verfahren nach einem oder beiden der AnsprOche 7 und 8, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass das Verfahren eine DOnnfilmtrocknung umfasst 



20. Brandschutzverglasung, dadurch gekennzeichnet, dass sie 
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wenigstens ein Brandschutzmittel nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 
bis 15. aufwelst. 
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Zusammenfassung: 

Brandschutzmittel zur Einbettung in em Bauelement Erfindungsgemafi zeichnet 
s sich das Brandschutzmittel dadureh aus, dass es wenigstens ein hybrides Folien- 
system umfasst, bei dem wenigstens eine Foiie mit intumeszierendem Material 
beschichtet 1st 

Die Erfindung betrifft femer ein Verfahren zur Herstellung des Brandschutzmittels 
io und eine, das Brandschutzmittel enthaltende Verglasungseinheit 



